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La pr£sente invention concerne un procede de raffinage du 
4,4'-dihydroxy-diphenyl propane, et, plus particulierement, un-.proce- 
d<* de preparation d'un 4,4' -dihydroxy-diphe.nyl propane extr£meraent pur 
qui ne contient absolument pas d'isomeres ou d'autres impuretes . 
5 On connatt plusieurs proems de fabrication du 4,4 ^dihydroxy- 

diphenyl propane. Cependant, les produits obtenus par ces process 
connus contiennent invar iablement une petite quantite d'isbmeres ou 
d'autres impuretes qui, lorsqu'on utilise ces produits comme matieres 
premieres dans la fabrication de resines telles.que les resines de poly- 
10 carbonate et les resines epoxy, entratnent une dispersion des degr^s 
de Vitesse de polymerisation, et aussi la coloration des resines. Par 
consequent, l'emploi du 4,4' -dihydroxy-diphenyl propane connu comme . 
raatiere premiere pour ces resines n 1 if ait pas tou Jours satisfaisant du 
point de vue de la quality des produits finalement obtenus, • 
15 L ! invention r^sout ces problemes, puisque les impuretes contenues 

dans les 4,4 ! -dihydroxy-diphenyl propanes obtenus suivant les process 
de fabrication anterieurs peuvent etre corapletement enlev^es par un 
processus tres simple, et, on obtient tres facilement un 4,4 ! .-dihydroxy- 
diph^nyl propane extrSraement pur. Les resines qui sont fabriquees a 
20 partir de ce 4,4* -dihyd^oxy-diphenyl propane tres pur ont un degrd de 
polymerisation homogene, de plus, sont incolores. 
- ' - Suivant ^invention, le pvoo4d6 de preparation de 4,4*- 

dihydroxy-diphenyl propane extremement pur, qui ne contient ni iso 7 
mere; ni autre impurete est remarquable notamment en ce qu'on sonnet 
25 un 4,4 , -dihydroxy-diphenyl propane prepare de la maniere connue, et 
contenant une petite quantity d'isomeres ou d'autres imputes, a 
des lavages repels a l'eau pure maintenue a une temperature compri- 
se entre 100°C et 105°C, tout en agitant le melange de ce 4,4'-dihy- 
droxy-diphenyl propane et de cette eau pure, on enleve la couche 
30 d 'eau qui surnage au-dessus de la couche huileuse de 4,4 -dihydroxy- 
diphenyl propane par decantation a la fin de chaque lavage ; on re- 
froidit au cours du stade de lavage final, le melange chauffe d eau 
et du 4,4 , -dihydroxy-diphenyl propane tout en agitant de maniere que 
l'eau et le 4,4 , -dihydroxy-diphenyl propane soient melanges ensemble, 
35 pour ainsi cristalliser du 4,4'-dihydroxy-diphenyl propane raffing et 
on s^pare les cristaux. 

L 1 invention permet d'obtenir un 4,4'-dihydroxy-diphenyl propane 
ne contenant aucune des impuretes dont on a parie ci-dessus, par un 
procede simplified Par consequent, les resines qui sont fabriquees 
40 par I'emploi de ce 4,4 , -dihydroxy-diphenyl propane tres raffine auront 
un degre de polymerisation homogene et seront obtenues sous la forme 
de produits incolores. Ce 4-4 1 -dihydroxy-diphenyl ainsi obtenu peut Stre 
utilise tel quel pour I'obtention de resines, ce qui n*est pas possible 
avec les precedes de preparation connus. 
45 On decrira ci-dessous l r inv ntion en detail en se referant a un 
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mode de realisation prefere, qui est donne* ici a ti^re d 1 exemple non 
limitatif. 

Le bisphenol A Industrie!/ obtenu suivant les process classiques, 
contient invariablement une petite quantite d'isomeres ou d/autres 

5 impurete.s. Ces impuretes sont une cause importante de la dispersion 
des degrees de polymerisation et du deVeloppement de la couleur des 
resines, telles que les resines de polycarbonate et les resines 4poxy, 
qui. e talent prepares a partir de ce bisphenol A industriel. Suivant 
1* invention, on enleve toutes ces impuretes du bisphenol A par un proceMe* 

10 simplifie et facile a mettre en oeuvre dans l 1 Industrie, par l'emploi 
d'eau pure et sans utiliser aucun solvaht organique special, ni 
operation compliqude particuliere. 

Le bisphenol A, synthetise suivant les proc^d^s connu^ , a un 
point de solidification qui est compris entre 15* °C et 156°C. Suivant 

15 1 ! invention, ce bisphenol A est lave* avec de l ! eau pure tout en mainte- 
nant le melange resultant de ce bisphenol A et d'eau pure a une tempe- 
rature comprise entre 100°C et 105°C Le melange de ce bisphenol A et 
de cette eau pure peut §tre maintenu dans ces limites de 100°C k 
105°C de maniere de*sire*e, par exemple en meiangeant d'abord ces deux 

20- corps ensemble et ensuite en chauffant le melange obtenu a la tempera- 
ture desir^e, d^termihee a I'avance, dans ces limites, ou en introdui- 
sant le bisphenol A dans I'eau pure qui a deja>ete chauf f €e . . Dans tous 
les cas, l'eau pure est utiliseV en une quantite* qui. est generalement 
2 k A JTois celle du bisphenol utilise. QuandL on le soumet a une tempe- 

25 rature comprise' entre 10O°C et 105 °G, le bisphenol A s'impregne de 

plusieurs pour, cent d'eaV, en poids, oaleuies par rapport a ce bisphenol, 
et il en resulte q.u'11 est fondu et- ainsi transforme en un etat huileux. 
Bans c.et etat, ce bisphenol A huileux tend k former -une couche qui lui 
est propre, qui se separe de la couche aqueuse* Le. bisphenol A est lave 

30 de maniere a §tre amene en contact intime avec l'eau pure, par 
exemple en agltant le melange de bisphenol' A et d'eau pure tout en 
maintenant la temperature de ce melange dans les limites de 100°C a 
105°C. Quand le lavage est termine, on cesse d'agiter, et on maintient . 
le melange k la m^me ' temperature pendant plusieurs minutes pour provo- 

35 quer le depot des composants du melange. II en resulte que celui-ci se 
separe en deux couches, la couche superieure etant la couche aqueuse 
et la couche inter ieure une substance huileuse. La cove he d*eau surna- 
geante est alors enlevee par deeantation. Apres quoi, il reste du bis- 
phenol A qui est maintenant sous forme d'huile. A ce bisphenol huileux, 
40 on ajoute un nouvel appoint d'eau pure ehaude, et le melange liquide 
obtenu est de nouveau soumis au traitement de lavage deer it ci-dessus. 
La quantite d'eau pure qui est introduite dans cette operation de lava- 
ge repete represente generalement 2H fois celle du bisphenol A, cette 
quantite est analogue a celle mentionnee dans le stade Initial de lavage. 
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En introduisant I'eau pure dans ce stade de lavage r&pgte", 11 est desi- 
rable d ! utillser une eau pure qui a ete chauffee a l'avance a une 
temperature comprise entre 95°C et 100°C. On rdpete a nouveau le lavage 
du bisphenol A. Le nombre de fois ou Von refait cette operation de 

^ lavage est determine" par la purete du bisphenol A qui est employe comme 
matiere de depart. Cependant, au cas ou le bisphenol A est pratiquement 
pur, 1 ! operation de lavage r6p6t6e deux fois seulement peut etre 
suffisante. Cependant, en general, il est desirable, de refaire cette 
operation de lavage k ou 5 fois. On re"pete ainsi cette operation de 

^lavage plusieurs fois jusqu'au cours final du stade de lavage dans 
lequel, a la fin de l 1 operation de lavage, le melange liquide est 
refroidi tout en etant agite, et dans un etat tel que I'eau et le bis- 
phenol A so lent melanges ensemble. Quand la temperature du melange 
liquide atteint un niveau inferieur k 100°C, le bisphenol A commence 

j^a cristalliser, et la cristallisation est complete quand la temperature 
du liquide atteint environ 95°C, et en m§roe temps que la cristallisation 
s'acheve, la temperature du liquide contenant les cristaux s'eieve de 
nouveau de plusieurs degres. Ces cristaux sont ixnmediatement separes 
par filtration et ensuite seches. Cependant, il est desirable que I'ope- 

^ration de filtration soit effectuee en general a environ 80°C. Le pro- 
duit ainsi obtenu a un point de solidification compr is entre 156, 5°C 
et 156, 9°C et a une purete fortement accrue. De plus, en refroidissant 
le filtrat recueilli, on obtient une petite quantite de bisphenol A 
impur qui presente une coloration legerement brunatre. Ce bisphenol 

P^impur rdcupere est plus fortement colore que le bisphenol A qui a ete 
utilise initialement comme matiere d6 depart, et aussi il a un point 
de solidification qui est de plusieurs degres inferieur a celui de la 
matiere de depart. On considere que ceci indique que les impuretes con- 
tenues dans le bisphenol initial en ont ete enlevees par lavageffrepete s 

JOavec une eau pure chauffee. 

L'exemple suivant illustre 1 invention. 

Dans un flacon a trois cols ayant une capacite d'un litre, et muni 
d'un condenseur a reflux, on introduit 600 g d'eau pure qui a ete deja 
maintenue a 100°C, et cette eau pure contenue dans le flacon. est conti- 

55 nuellement chauffee a une temperature comprise entre 100°C et 105°C 

tout en etant agitee. A cette eau chauffee, on ajoute 200 g de bisphenol 
(ayant un indice de couleur de APHA 50 k l'etat fondu) ayant un point de 
solidification de 15^5°C. Le melange obtenu est agite continuellement 
pendant une heure a ioo - 105°C. II en resulte que le bisphenol A est 

^0 completement fondu dans le melange, et presente un aspect huileux. A 
ce moment, on arr§te l' agitation du liquide et on laisse le bisphenol A 
huileux se deposer au fond du flacon. Ensuite, on enleve la couche d'eau 
qui surnage par dec ant at ion. Apres cela, on ajoute au bisphenol A 
huileux qui est contenu dans le flacon 600 g d'eau pure fralche qui 
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a 6t4 d6Ja. chauffee a une temperature comprise entre 95 °C et 100°C. 
Puis, on lave le bisphenol A huileux pour la deuxieme fois de la 
maniere qui a e*t£ d^crite. A. la fin de ce stade de lavage, on enleve la 
couche aqueuse par dec ant at ion, tout en maintenant le bisphenol A hui- 

5 leux dans le flacon. Le bisphenol A est lave* 5 fois au total de cette 
maniere. A la fin du cinquieme lavage, la eouche aqueuse est laissde 
dans le flacon et le melange liquide est refroidi peu a peu sans 
Stre agite. Quand la temperature du melange liquide atteint 95°C, la 
cristallisation du bisphenol A commence. On s^pare alors ces cristaux 

10 par filtration a 80°C. Le gateau de cristaux contient 4,5# d'eau. En 
le sechant a une temperature comprise entre 110 et 120°C, on obtient 
192 g d ! un bisphenol A extr&nement pur. Le bisphenol A ainsi obtenu a 
une quality dont le degre* est represents par un point de solidification 
de 156,7°C et un indice de couleur de APHA 20 a l'etat fondu. 

15 Bien entendu, l' invent ion n'est pas limits au mode de mise en oeuvre 

demerit qui n ! a 6t6 choisi qu'a titre d'exemple. 

L'invention a pour objet un proceae de raff ^nage du 4,4 l -dihydroxy- 
diphenyl propane, remarquable notamment par les caracteristiques 
20 suivantes considerees separement ou en combinaisons : 

1) on effectue au moins I*un d'une serie de stades de lavage, 
dont chacun consiste a mdlanger soigneusement du 4,4 f -dihydroxy-diphe- 
nyl propane contenant une petite quantity d'isomeres ou d'autres impu- 
retes avec de l ! eau pure, tout en maintenant le melange obtenu a une 

25 temperature comprise entre 100 P C et 105°C, a laisser reposer le melange 
obtenu, et ensuite a enlever la couche aqueuse surnageant au-dessus 
de la couche huileuse de 4,4' -dihydroxy-diphenyl propane, par decanta- 
tion, et on refroidit au cours du stade de lavage final, le melange 
chauffe d r eau et du 4,4 , -dihydroxy-diphenyl, tout en agitant celui-ci, 

30 pour ainsi cristalliser du 4,4 , -dihydroxy-diphenyl propane raffine; 

2) a chaque stade, la quantite d'eau pure represente de 2 a 4 fois 
(en poids) celle de 4, 4 1 -dihydroxy-diphenyl propane; 

3) au cours du stade de lavage final, on refroidit le melange 
chauffe tout en agitant, on acneve la cristallisation a une temperature 

35 voisine de 95°C, puis on separe les cristaux par filtration a 80 - 85°C 
et on les seche. 



